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A, 



La prSaente invent! on a pour objet on proceed 6 perfectionne* 
d 1 oxychloruratian dea hydrocarbures, et plus parii caller ement an pro- 
o£d6 permettant da recueilUr, dans lea gas obtenna par la reaction 
a , oxyohloxuration dea hydrocarbures, le chlorure d ■hydrogens n , ayaert 

5 paa r6agt. On connatt an proced^ de chloruratiaa dans lequel lea hy- 
dracarbores aaturSs tela que le methane et l f ethane, lea hydro carhureB 
nnn satur^s, tela que V ethylene et le propylene, at lea hydrooarhu- 
rea chlorur^a tela que le chlorure da vinyls et le tetrachlor ethane, 
Bant mis k reagir avec le chlorure d'hydrogene et an gaa renf ermant 

10 de Polygene, en phase vapeur, h haate temperature, en utllisant on 
catalyse ur prinot palement compost de chlorure de culvre* Cette reac- 
tion eat gendralement d^nomm^e oxycnioraraticm, et le catalyaeur uti- 
lise dans la reaction eat prepare en t aiaant absorber k an materiau 
pareux inactif dana 3a reaction, tel qu'une pierre-pance, de l f alumina 

IS active, de la ailioe ou ana terra diatomae, an chlorure cuprique comma 
compoaant primaire, et dea chlorure s de metaux aLcalina. Bans one 
telle reaction d f oxychloruration, pour eviter la formation de melanges 
gaaeux axploaif a, et de plus pour am6llorer la taux de reaction dea 
hydrocarborea et le rendaaent en hydrocarbures cnlorurda, la prapor- 

20 tion de ahlorure d'hydrogene et d'azygena eat en excea par rapport 
an taux th6orlque n^ceeaaire, de telle eorte que le gaa conatituant 
le produit de reaction extrait du react eur d 1 oxy cnloruratiQn, renf erme 
toujour a du chlorure d'hydrogfcne n'ayant paa reagi, et que pour re- 
cueillir ce chlorure d'hydrog&ne n'ayant paa reagi on a par example 

25 recouru k un proc^dd dana lequel le gaa de reaction aortant du reao- 
teur eat d*abard refroidi, puis lave avec one solution aqueuae de 
sonde cauatique pour neutraliser le chlorure d'hydrog&ne n f ay ant paa 
r6agi, en condenaant aimultanement les hydrocarbures chlorur^s et 
1* eau, et k un deuxLeme proceed dans lequel le gaa produit par la 

30 reaction est refroidi pour condenser la totality du chlorure d l hydro- 
gene et una partie ou la totality "des hydrocarbures chlorur6a formes, 
et alors I'acide chlorhydrique etant aepare, 

Dana les prac£de*8 mentjonnga ci-desaua, les gaa nan con- 
denses principalement conatitu^a d'azate, sont de plus refroldla k 

35 baase temperature, puis ddchargea dans l'air. Mais ces procedSs ne 
aont pas pratiques k l^chelle Indus trielle, puisque dans le premier 
proced^ la recuperation du chlorure d'hydrog&ne n'ayant paa reagi eat 
impossible puiaqu r il est converti en un eel alcalin, par la neutrali- 
sation, et dana le deuxLeme proe£d£, comma on utilise pour la eSpara- 

40 tion de l'acide chlorhydrique, de 1 •hydrocarbure chlorure, leur dif- 
ference de density sp^cifique, et que cette difference est extrSmement 
faible, cela exige une tres grand e capacity de trait ement ainsi que 
l l emploi, pour I'appareillage, d , un materiau resistant a, l'action de 
I'acide chlorhydrique. De plus, dans le dernier proc€de, puisqu'une 
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quantity considerable d'aclde chlorhydrique est disaoute dana l f hy- 
drooarhure chlorurS, cela read nSaessaire la neutrali sati on par une 
solution ale aline* 

H en re" suite qa*wcL objet de l 1 Invent! an est de realisar 
5 on precede d 1 oxychloruration dee hydrocarburea perfection^, dans le- 
quel presqjie 10Qj£ da chlorure d'hydrogfene n f ayant pas reagL* peut Stre 
rScuperS. 

Uh autre ab jet de la preaente invention eat de realiaer on 
process* d f oxychloruration des hydrocarburea areo an taaz de reaction 
10 sieve* des hydrocarburea, et on ban rendement en hydro carburea chloru- 
res en otiliaant una quantity en excea de chlorure d , hydrogene pour 
condulre la reaction aana danger* 

D'aatrea objeta de 1* invention apparaitront de la descrip- 
tion aoivante. 

15 Le precede" d 1 oxyohlororation perfectLonnS de I'inventlou 

pour obtenir des hydrocarburea cnloror^a en utilloant de I'oxyg&ne 
dlln£ area de i'azote, at on chlorure d 'hydrogens en quantity pins 
clave* e que la quantity theorique , comporte t V introdnction des ga* 
prodoits par la reaction et renfermant le chlorure dUjydrogfcna n'ayant 

20 pas reagi dana la reaction d* oxychloruration, a> la base d , ana colonne 
d 1 absorption du chlorure d'hydrogene dont le sonnet est aliments en 
can, et dana lajjueXLa le chlorure d 'hydrogens contenn dana la gm& de 
reaction eet abaorbd & une temperature euperieure a cells de conden- 
sation des vapaura d'hydracarbures chlorares oontenuea dans les gas 

25 de reaction, lea gaz qui o'echappent an aommet de la colonne dtant 
principal ement const! tu^ a de vapours d t hydrocarbures chlorurea et 
d r azote melange^ avec de la vapeur d f ean» et en quantity plus dlevfie 
que l'eau qui a ete* admise au soxnmat de la colonne d 1 absorption, ces 
gaa Stent introduits dans une colonne de distillation de l'acide chlor- 

30 hydrique, naintenue a. une pre as ion superieure & la presaion atmoaph$- 
rlque, una solution aqueuse d*acide chlorhydrique etant extraite L la 
base de la colonne d f absorption, ladite solution aqueuse e*tant distil- 
lee pour recuaillir le chlorure d'hydrogene, et en mfime temps on re— 
cueilla a la base de ladite colonne de l'acide chlorhydrique aqueux 

35 d'une composition azeotro pique, cette solution aqueuse est recyolee 
dans ladite colonne d' absorption du chlorure d 'hydrogens, dans une 
position comprise entre le aommet de cette colonne et la position, 
oil les gas de reaction aont admia** Dana una deuxieme phase, le re- 
cyclage dans le reacteur d» oxychloruration, des gaz. recueillis au 

40 aommet de la colonne d' absorption du chlorure d'hydrogene, de ces 
dita gaa lea composants/ condensable a ay ant Ste" aepares par refroi- 
di as ement | en lalssant princi palema nt du gaz azote. 

Bans le precede* de l v invention, lea gaz. prodoits par la 
reaction, renfermant le chlorure d f hydro gene n 1 ay ant pas reagi et 
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resultant de l'oxychloruration des hydrocarbures, en utiliaant du 
chlorure d'hydrogene en quantite plus SLevee que la quantite theo- 
rique necessaire, sont tout d'abord introduits dans une colonne d'ah- 
sorption du chloxure d'hydrogene, cette colonne d' absorption etant 

5 constituee d'un matertau resistant a lection de 1'acide chlorhydri- 
que. Cette colonne eat d ou b lee de verre, ou d'un autre materia* 
resistant a Isolde chlorhyd rique . Puiaque dans cette colonne d'ab- 
aorption aeule le chlorure d'hydrogene doit etre absorbe aans qu'il 
y ait condeneation de vapeur d 'hydrocarbures dhlorures, et qu'il eat 

10 egalement desirable d'extraire de la colonne une aolution aqaeuae 
d'acide chlorhyd rique de haute concentration, le reglage de la tem- 
perature dans ladite colonne doit etre condnit avec prudence, et par 
consequent en vue d'eviter la condensation de vapeur d 'hydro car bur es 
chlorurea, la tempSralaxre doit etre maintenue au-desaua de la tempe- 

15 rature de saturation dea vapeur a d'hyarocarburea chlorurea resultant 
de la composition dea gaz et de la preasion dans la colonne. Egale- 
ment, en vue d'obtenir une aolution aqueuse d'acide chlorhyd rique de 
haute concentration, la temperature dans la colonne doit etre mainte- 
nue au-dessus de la temperature k la quelle se condense la vapeur que 

20 renf erment les gaz de reaction, cette temperature s'acoroissant comme 
8»acaroit la preaaion partielle du chlorure d f hydrogene dans les gaz 
de reaction. En general, comme la temperature k laquelle la vapeur 
renfermee dans lea gaz de reaction est susceptible de ee condenser, 
est plus 6lev£e que la temperature k laquelle les vapeurs d'hydro- 

25 oarburea chlorurea ae condensent, la temperature de la colonne d'ab- 
sorption peut etre reglee aur la temperature de condensation de la 
vapeur, Dans le cas oil la temperature de condensation de la vapeur 
d'eau est plus elevSe que la temperature de condensation des vapeurs 
d 'hydrocarbures chlorures, la temperature de condensation de la va- 

30 peur d"eau peut etre determined comme suit: en designant reapective- 
ment par PE^O et la presaion de la vapeur d'eau et la preasion 

du chlorure d'hydrogene dans la solution d'acide chlorhydrique aqueu- 
se a la base de la colonne d'ahaorption, on a les deux relations 
suivantes, dans leaquellea TT est la preasion totale des gaz, de reac- 

35 tion introduits dans la colonne d' absorption, est la quantite en 

mol.par heure de composanta non condenses autres que le chlorure d'hy- 
drogene et la vapeur d'eau dans la colonne d'ahaorption* Pgg^ est 
la quantite en mol.par heure de chlorure d'hydrogene qui est en etat 
d'equilibre avec la solution aqueuse d'acide chlorhydrique k la base 

40 de la colonne d'absorption, EHgG eBt la quantite en mol.par heure de 
vapeur d'eau en etat d'equilibre avec la solution aqueuse d'acide 
chlorhydrique. 
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Dans lea equations ci-dessua, en aubatituarrt dea valeura 
parti oulifcrea de la preaaion de chlorure d'hydrogfcne et de la prea- 
alon de la vapeur d'eau, correspondent a. one solution aqueuse d f aoide 
chlarhydrique ay ant dea concentrations et dea temperatures parti cu- 
5 litres se formaat a la base de la colonna d 'absorption, on obtient 

lea valeura correapondantea de 9 mL et *H^r . Parmi lea valeura ainal 
obtenuea, la temperature de la eolation aqueuse decide chlorhydrique 
satiafaisant auz conditions suivantesr 

w a a >HaO ^^(^ 

est consideree comme la temperature critique de 1' operation. Sans 

10 lea inegalites cd-dessua, T mi eat la quantity an mol.par heure de 

chlorore d'hydrogfene dans lea gaa de reaction, et VBgO eat la quantity 
en mol.par heure de vapeur d , eau dans lea gaa de reaction. Loraque de 
telle a temperatures aont obtenuea pour plusieura aolutiona aqueuaea 
ayant plusieura concentrations* la temperature obtenue pour la sola- 

15 tion decide chlorhydrique ay ant la concentration w^^b eat emplo- 
yee c ounce temperature critique pour I 9 operation. 

L '.operation d 'absorption h haute preaaion n'est pas toujour a 
un moyan profitable pour accroitre la conoentration de la solution 
aqueuae d*acide chlorhydrique dana la colonne d' absorption, pulsque 

20 cela accrolt la temperature de oondensation de la vapeur d*eau d ana 
la colonne, eit par aaite la temperature de la colonne d'abaorptioa eat 
eievee.f at cette elevation de temperature de la colonne d' absorp- 
tion est efficaoe pour soulager la diapoeitif de pre-refroidlseement 
da gas de reaction isau du reacteor d * ozychloruration. 

25 Revenant aur le fonotlannement de la c olonna d 'absorption 

du ohlorure d 'hydro g&ne, las gaa de reaction aont intra duita a. la base 
de la Qolonne absorption dans laquelle la temperature eat contrMee 
comme mentlonni ci-dessus, lea gaa etant amenis dana la colonne au 
contact de la aolution aqueuae decide chlorhydrique Introduite dana 

30 la colonne environ en aon milieu, la chlorure d 'hydrogens se trouvant 
ainai absorbe, et la solution d t aeide chlorhydrique hautemant cone en- 
tree etant extraite a. la base de la colonne. D'autre part, I'eau eat 
introduite au aommet de la colonne d'absorption, pour absorber le chlo- 
rure d'hydrog^ne s ' elevant dans la colonne et qui eat parte par les 

35 gaa non condensablea, mais pour recueillir la solution aqueuse d'acide 
chlorhydrique a une haute concentration, et pour que soit maintenue h. 
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une valour constants la qiiantlte* d'eau dans l f ensemble &e recupera- 
tion du cnlorure d 'hydrogens comport ant la colonne d f absorption du 
ohloiure d'nydrogfcne, et la colonne de distillation de l'acide chloiv 
hyurlqae, 11 eat ndcessaire de recueillir an sommet de la colonne d'ab- 

5 sorption, one quantity de vapeur plus grand e que la quant its d'eau 

intraduite an sommet de ladite colonne, c'est-a,-dire une quantity egale 
k la so nine de la quantite d'eau introdaite dans la colonne d 9 absorp- 
tion et la quantity d'ean apportee par lea gaz de reaction* La struc- 
ture de la colonne d 1 absorption doit §tre telle que le contact liquide 

10 -vapeur soit bon, dans la section de la colonne comprise entre le som- 
met et l'endroit ou eat intxodulte la solution d'aeide chlorhydrique 
diln6, cette portion de la colonne d* absorption e'tant consider 6e comme 
une colonne de fractionnement dans la quelle s 'opera la rectification 
de la solution a 1 acid e oalorhydzique dilu6 ayant une concentration 

15 inferieure k la concentration az^otro pique, ainsi que la distillation 
de 1'eauj il s 1 en suit que la quantity d'eau peut etre dEterminee de 
la meme man! ere que dans une colonne de fractionnemant usuelle. Soute- 
foia, cosine la proportion de gaz. non condensable dans la colonne d 'ab- 
sorption est di£ferente de celle d'une colonne de f raati nnnement habi- 

20 tuelle, des precautions suffisantes doivent dtre prises pour ran are 
effioaoe le contact vapeuivliquide, et relativemsnt egalement a. la 
perte de pression dans la colonne, et au phenomena de debor dement du 
liquide. 

Bans le procecLe* de l 1 invention, une par tie des gaz non 

25 condensables, apres separation des nydrocarbures chlorurSs resultant 
de la reaction d 'oxychlaruration, est recycled dans la zone de reac- 
tion, non seulement en true de la reaction d f oxycnloruration, mala 
egalement pour faci liter 1' Evaporation de l f eau dans la colonne d 1 ab- 
sorption en utilisant 1'enthalpie dee gaz traversant la reac- 

30 teur. Dans la pratique il est desirable que I'eau et la solution d 'aci- 
de chlorhydrique diln£ k introduire respectivement au aoinmet et an 
milieu de la colonne d 1 absorption, le soient apres chauffaga ou re- 
froidissement, afin que le processus d' absorption soit conduit sans 
dfitruire 1 T equilibre vapeur -liquide dans la colonne. Bn refroidis- 

35 eant lea gaz de reaction dont le cnlorure d' hydro gene a Ste* separe" 
par ledit traitement d 'absorption, on facilite la condensation des 
nydrocarbures cnlorures et de I'eau, et apres separation des elements 
condenses, une par tie des gaz restants eat retiree, et 1" autre par- 
tie est recycled dans le reacteur d'oxycnloruratLon. lies hydrocarbu- 

40 res cnlorures et I'eau ainsi condensee, sont separes I'un de I'autre 
par sedimentation. La solution aqueuse d'acide chlornydrlque recueil- 
li k la base de la colonne a 'absorption du cnlorure d 'hydrogens, eat 
introduite dans une colonne de distillation dans la quelle le cnlorure 
d'hydrogene est recueilli en quant it e egale k celle du cnlorure 
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d*hydrogene absorb^ dana la colonne d'ahsorption, loutefois, lorsque* 
la solution aqueuee decide chlorhydrique eat distillee sous preaeiQn, 
on obtient tine solution aqueuae de composition azeotropiq.ua ayant una 
Sins faille conoent ration que cello.de la solution resultant d'une 

5 distillation a press! on no male • Q'est pourq^uoi, dana le processus; 
de distillation, cells-ci est conduite sous une preasion plus SLevee 
que la preasion aimoaph&rique, en utiUsant lea caracteristiquea de 
la solution aqueuae d'aclde chlorhydrique pence ttant de recueillir 
ana plus grand e quantite* de chlorure d 'hydrogens et de solution dilute 

10 d'acide chlorhydrique ♦ 

Conans colonne de distillation utilise e dana la proce'de, 
il aat preferable d f employer one colorma de distillation almplLfiee, 
ne comportant qu'une section de recuperation sana conportar una sec- 
tion de concentration* La distillation peat itre conduite a. una praa- 

15 aLon entre 1 et 4 kga/cssZ et gene^ralsment entre 2et 3 kgs/cm2, la 

relation mntuella entre presaion et temperature de la composition atfo- 
tro pique etant obtenue selon "Banner et Wallace, JJUC.S. 52,1747« 
lee conditions pratlqptea operatoirea scat f aoilement d^terminee* dana 
cat ouvrage. 

2G En condu leant la distillation sous presalon, la conoantra- 

tlon de la solution actteuae decide chlorhydrique elimentant la co- 
lonne d f absorption peat etre abalssde, et alnsl la difference de con- 
centration entre la solution aqueuae d'acide dilorhydrlgjie introduite 
dana la colonne a 1 absorption et la solution aqueuae d'acide chlor- 

25 hydrlque extralte do la colonne, peut etre accrue. Safin, la quantitd 
de solution aqueuae d'adde chlorhydrique recycles entre la colonne 
d •absorption et la colonne de distillation, est moindre, de telle aor- 
te que le coot de !• operation de recuperation pent etre result. Alnal, 
en employant ledit proceeds', la chlorure d'hydrogena n* ayant pas reegl 

30 dans le reacteur d f orychloruratioa peut etre recueilli avec un bon 
rendement, at u tili se* a. nouveau comma materiau brut dana la reaction 
d'oxychloruration, ce qui rend possible I'emplol de chlorure d f hydro- 
g&ne en plus grande quantity que le taux theorique, et comma la chlo- 
rure d'hydrogena n» ayant -pa a rSagi eat recuperet il n'eet plua neces- 

35 saire de realise* un appareillage resistant fi> I'acide ohlorhydrique, 
avec ou sana utilisation de moyens de lavage des gaz de reaction avec 
un ale all. 

Le proc&e de l» invention peut etre applique* pour la produc- 
tion de diver a hydrocarhures chlorurls, ma is en parti culler quand. le 
40 proceeds est applique k. la production dudit chlorure d 1 Ethylene il 

preaente I'avantage que la recuperation de 1' eau dans la colonne d 1 ab- 
sorption du chlorure d'hydrogena, peut etre tree facilement conduite 
du fait que ledit chlorure d» ethylene forme une composition azeo- 
tropique avec une quantite d'eau excesaive, comparativement avec 
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d'autres hydrocarbures chlorur£s. 

Les avantages du precede de l 1 invention apparalasent de la 
description d'una preparation dudit chlorure d'ethylejie k partir de 
I'e^l&ne, I 1 invention n'Stant pas limit ee k ce seal example. 

5 Sur la figure annexee, present ant schemtiquement one rea- 

lisation du precede de I'lnvention, I'ecoalement des divers mtdriaux 
eat represents par des Heches. 0,11 fcg.mol/keure d 1 Sthylene sont 
introduits par la conduit a dans le compreaaeur C-2 dans lequel 
Methylene est comprint; 0,29 kg»mol/heure d'air sont introduita par 

10 la conduit b dans le compreaaeur C-3 daaa leq.ael I'air eat comprint; 
0,24 kg.mol/beure de chlorure d'hydrogene, et de chlorure d'hydrogfene 
recycle, aont reapectivement introduita par lea coMuita o et d au 
compreaaeur C-4 dans lequel ila aont Sgalement comprimes. La gas 
recycle! , principalement const! tuS d , azote, (renfennant 0,66 kg.mol/lu 

15 d 'azote] eat introdnit par le conduit q au compreaaeur 0-1 dans lequel 
le gjBiz eat comprime*. Le chlorure d'hydrogene, I'air , le chlorure d 'hy- 
dro gene retcuperei, et le gaz recycle, ainsi comprimea, aont amends par 
lee conduits t ,g»h,e reapectivement, au conduit i pour aliment ex 
d'abord le reacteur R-l, puis le retacteux R-2. Oea reaoteura aont 

20 r<5alise*s en acier inoxydahle comportant un revetement interne de verre 
et le catalyseux employe! est conetitue de fines parti cules de terre 
diatomde portant du chlorure cuprlque, du chlorure de potassium, et 
du chlorure de molyb&ene. Quand la temperature est ma interne autre i 
280 et 320°, et la press ion entre 2,7 et 3,5 kgs/cm2, 1» ethylene 

25 et le chlorure d'hydrogfene constituent les mat exiaux brut s re*agieeent 

pour donner un mel a nge gazeux principalement constitui de di chlorure ■ 
d 1 ethylene, de vapeurs d'eau, et d 'azote, et renfernant de petitee i 
proportions de chlorure d'hydrogene n'ayant pas reagi , de trichloro- ! 
ethane, et de chlorure d'ethyle. La quantity de di chlorure d * ethylene 1 

30 dans le gaz eat de 0,1 kg.mol/heure, c£Lle de chlorure d f hydrogene 
n* ay ant pas reagi de 0,02 ]£g.w>l/heura 9 et celle de vapeur d*eatt 
0,12 bgs.mol/beure* Lea gaz. de reaction sont en suite introduita par 
le conduit j dans la coloring d 1 absorption 31-1, qui est constitute d'un 
tube de fer aveo revfctement interne de verre, cette colonne compor— 

35 tant des anneaux Haschig. Le conduit j d 1 admi salon du gaz, et le con* 
duit k d , extraction de la solution aqueuse d'acide chlorhydrique , 
sont relies tous deux k la base de la colonne d'absorption 1-1$ le 
conduit 1 d* introduction de la solution dilute d'acide chlorhydrique 
provenant de la colonne de distillation 1-2, est relie k la partie 

40 mtdiane de la colonne d'absorption 1-1 dont le aommet comport e un 
conduit m pour I'introduction de l'eau, et un conduit n pour 
l 1 extraction des gaz non condenses. 

Lorsqjie3,06 kg. mol/heure d*une solution aojueuse d'acide 
chlorhydrique, a la temperature de 87°, et h concentration 19, 4# sont 
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introduits dans la colonne d ■absorption par le conduit 1, que 0,26 
Iqss.mol/heure d'eau a la temperature de 8L° sont introduits dana la 
colonne par le conduit m r que la press ion a la base de la colonne eet 
maintenue a 1500mm de mercure, at la temperature de la solution aqueu- 

5 se d'acide chiorhydrique eat maintenue a 90° , la pression au sommet 
de la colonne devient 1300mm de meroure, et an sommat de la colonne 
on recueille un melange gazaux caastitue de 0,38 kg.mol/heure de va- 
peur d'eau, 0,1 kg.mol/heure de di chlorure d 1 ethylene, de 1" azote et 
une petite proportion de trlchloroSthane et de chlorure d ■ ethyle f 

10 3,08 kg.mol/heure d f une solution aqtxeuse d'acide chiorhydrique, k 90° 
et a, concentration 20,5?£ Stent recueillis k la base de la colonne. 

La solution aqueuse d'acide chiorhydrique, obtenue k la base 
de la colonne d* absorption T-l eat alora introduite dans la colonne 
de distillation T-2 par le conduit k r le chlorure d 'hydrogene absor- 

15 be dans la colonne d f absorption etant recueilli. 

La colonne de distillation eat constitute comma une colonne 
de distillation usuelle, de charbon impermeable comport ant dea an- 
neaux Baschig. La presaion au aommet de cette colonne eat maintenue 
k 2,5 kgs.cm2 pendant l f opdration. Au sommet de la colonne de distil- 

20 lation 1-2 on recueille 0,02 kg.taol/keure de chlorure d'hydrogene, 
ojxi sont alora recycles par le conduit d, vers le conduit c , pour 
etre k nouveau utilises comma materlau brut dans la reaction d'oxy- 
chloruration. 

D'un autre cftte, k la base de la colonne de distillation T-2 

25 on recueille 3,06 kg.mol/heure d'une solution aqueuse d'acide chior- 
hydrique k la concentration 19, 4# , solution qui est envoys e k un 
echangeur de chaleur E-l k I'aide d*une pompe P-l, afin que la tempe- 
rature de la solution aoit eleve'e k 87° , la solution etant alora re- 
cycle* e dans la colonne d* absorption T-l par le conduit 1 dans la por- 

30 tion mediane de la colonne* 

Lea gaz renfermant 0,1 kg.mol/heure d 1 hydro carbure chlorur6, 
0,38 hg.mol/keure de vapeur d'eau, et de I 1 azote, sans plus renfer- 
mer de chlorure d'hydrogene, sont introduits par le conduit n au 
condenseur T-3 dans lequel ils sont refroidis k 0°pour determiner 

35 la condensation de la vapeur d'eau et de l 1 hydro carbure chlorure. 

Les condensate sont recycles au sommet du condenseur 1-3, au travers 
du refroiaisseur B-2, et du conduit 0 au moyen de la pompe P-2, una 
parti e dea condensats ainsi accumules etant dechargee par le conduit 
p dans l'appareil de decantation 33-1. Le gaz recycle, principalement 

40 constitue" d^zote, recueilli au sommet du condenseur 1-3, fait retour 
au compress eur C-l par le conduit q , et una partie du gaz. est re- 
tiree du circuit par le conduit r , afin de maintenir l f equilibre du 
systeme. Ce gaz retire est alors refroidi dans le refrigerateur E-3 
k -25°, et evacuS dans l'alr par le conduit t. 
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Le dichloroethane ainal condenae dana le r afrigerateur , e Bt 
dirige* par le conduit a k I'appareil de decantation D-l dans lequel 
le dichlorore d'Sthylene eat aepare' de I'eau par la difference de 
density, le dichloiure d'ethylene ainai aepare 1 etant retire* du cir- 
cuit par le conduit t , l 1 eau Stent r&jupere'e par le conduit u . 
Dana cet example, le chlorure d 'hydrogens n'ayant paa * reagi dana la 
reaction d 9 oiyohlorur ation, eat preaque completement re*caper6, et 
peat dtre atiliae k noaveau. 

L« invention a <5te decrite en relation avec une realisation 
pre* erSe, dea variantea et modiUcatLons pouvant etre apporteea a ana 
aortir du cadre de 1* invent! on* 

RESFHB 
L •invention a pour objett 

1) Dana un proceUe d f oxy chloruratiQn, en vue d'obtenir dea 
hydiocarborea chloiure'a, en utiliaant de I'oxygene dilne avec de 
1' azote et un chlorure d 'hydro gkne en plna grand e quant it e que la 
quantity theorique nioessalre pour la reaction, le perfect ion netnent 
comportant !• introduction dea gaz produita par la reaction, renf er- 
xnant le chlorure d 'hydro gene n' ay ant paa reagi pendent la reaction 
d 1 axyohloruration, k la baae d'une colonne d'abaorption du chlornre 
d'hydrogene, dont le aommet eat aliment 6 en eau, et dana la^uelle 
I 1 abaorption do. chlorure d'hydrogene eat conduite k una temperature 
aupexieure k celle de la temperature de condensation dea vapeura 
d'hydiocarbure chloxure*, et en retirant an aommet de la colonne lea 
gaz prlncipalement conatittte'e d'hydrocarbure chlorure et d* azote 
melange* avec la vapeur d'eau, en une quantite plua elevee qjue la q.uan- 
titS a 1 eau admiae au aommet de la colonne, en introduiaant une solu- 
tion aqueuae d'acide chlorhydrique extraite de la baae de la colonne 
d'abaorption, dana une colonne de distillation de l r acd.de chlorhydri- 
que maintenue k "w» preaaion auperieure k la preaaion atmoapheriqjae, 
cette aolution e"tant diatillee dana la colonne, et le chloiure d'hy- 
drogene rScupSre au aommet, tandia au'on recueille aimultanement k 
la baae de la colonne une aolution aqueuae d f acide chlorhydrique d'une 
compoaition aae*otro pique, puis recyclant la aolution aqueuae d'acide 
chlorhydrique dana ladite colonne d'abaorption, k une poaition com- 
priae entre le aommet de la colonne et la poaition oil lea gaz de 
reaction aont admia, et enfin en recyclant lea gaz extraita au aommet 
de la colonne d 'ab8orption, de ceadita gaz lea compoaanta conden- 
sable a ayant ete aeparea par refroidiaaement, en laiaaant aubatantiel- 
lement du gaz azote. 

2) Precede aelon 1, dana lequel ladite reaction d'oxychloru- 
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eat applicable a la production de dlchlorure d* ethylene a partir de 
l f ethylene, I 1 absorption du chlorure d'hydrogfene dana la colonna 
d^baorption etaat condtUte a one temperature plus alevee qua la tem- 
perature de condensation de la Yapeur d'eaa, dana lea gaz de reaction. 
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The hydrocarbons, oxygen mixed with nitrogen, and HC1 are reacted at high 
temps., and the resulting gases, containing unreacted HC1, are introduced into 
the base of an absorption column; water is introduced at the head and the 
temperature is higher than that at which the chlorinated hydrocarbons 
condense. These latter and the nitrogen mixed with water vapour are removed 
from the head of the column, and aqs . HC1 from the base. This is distilled in 
a distillation column, and hydrogen chloride recovered. This method enables 
virtually 100% unreacted HC1 gas to be recovered, and gives a high yield of 
chlorinated hydrocarbons, specifically ethylene dichloride from ethylene. 
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